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Patentansprflche : 

1. PrMparate auf Basin von Phthalocyaninpigmenten, die ins- 
besondere zur Formulierung von LBsungsmitteldruckfarben 
geeignet sind, dadurch gekennzeichnet , daft sie 5 bis 15 
Oew.-f eines Addukts enthalten, das durch {Condensation 
eines Mono- oder Disulfonsaurederivates von Kupferphthalo- 
cyanin und/oder desBen Monochlorderivates mit einer Poly 
aminoamido- oder Polyaminoverbindung erhalten wurde, mit 
einem Aminindex von 100 bis 800 mg KOH pro g des Amino- 
produktes . 

2. PrSparate geraflA Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Polyaininoamido- oder Polyaminoverbindung aliphatisch 
ist. 

3. Verfahren zur Herstellung der Prfiparate gemflfi Ansprflchen 
1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi man Kupf erphthalo- 
cyanin und/oder Kupfermonochlor-phthalocyanin unter Rtlhren 
bei einer Temperatur von Raumtemperatur bis zu 100°C und 
einem pH-Wert von 3,5 bis 5,5 mit dem Addukt vermiacht, 
welches durch Kondensation eines Mono- oder DisulfonsMure- 
derivates von Kupf erphthalocyanin und/oder dessen Mono- 
chlorderivates mit einer Polyaminoamido- oder Polyamino- 
verbindung erhalten wurde, welche reaktionsffihige Amino- 
gruppen in einem solchen prozentualen Anteil enthait, daB 
ein Aminindex von 100 bis 800 mg KOH pro g Aminoprodukt 
erhalten wird. 

ij. Verfahren gemSa Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daft 
die der Endbehandlung unterworfenen Phthalocyanine Kupfer- 
phthalocyanin in <t- oder fi-Porm, Kupfermonochlor-phthalo- 
cyanin oder Gemische derselben sind. 
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. Verf ahren geinSIB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft 
die Menge des Adduktes zwischen Phthalocyaninmono- oder 
-disulfonsaure und der Aminoverbindung beztiglich des 
Phthalocyaninpigment-EndprSparates 6 bis 12 Gew.-J be- 
tr£gt. 
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Vorliegende Erfindung betrifft die in den AnsprQchen vieder- 
gegebenen GegenstSnde. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Phthalocyanin- 
pigmente herzustellen, welche verbesserte Eigenschaf ten 
hinsichtlich des Glanzes, der Durchlfissigkeit und Pliefi- 
fahigkeit aufweisen, wenn sie in LBsungsmitteldruckfarben 
(solvent inks) verwendet werden. 

Die hochwirksamen organischen Pigmente werden oft auf An- 
wendungsgebieten benutzt, welche beaondere Eigenschaften 
hinsichtlich des Glanzes und der Transparenz des pigraentier- 
ten Pilmes erfordern; derartige Eigenschaften sind insbe- 
sondere auf dero Gebiet der Gummidruckfarben (f lexographic 
inks) auf Basis von Nitrocellulose und Bynthetischen Nitro- 
verbindungen erwUnscht. Es sollte hierbei ferner bertick- 
sichtigt werden, daB aus evidenten wirtschaf tlichen GrQnden 
die Einverleibung des Pigmentes in das Vehikel in h&chst- 
mBglicher Konzentration erfolgen soil, in Obereinstimmung 
rait den rheologischen Eigenschaften der so erhaltenen Druck- 
farbe. 

Infolgedessen sind Pigmente, welche auch bei hohen Konzentra 
tionen den Erhalt von flieBfflhigen Druckfarben ermflglichen , 
besonders brauchbar. 

Die vorliegende Erfindung erra&glicht die Verbesserung gerade 
dieser wichtigen Eigenschaften von Phthalocyaninpigmenten. 

Bekannt 1st die Verwendung von Arainen verschiedener Arten 
in Pigmentzusammensetzungen auf Basis von Sulfonsfiurederi- 
vaten des Phthalocyanins (vgl. US-PS 2 lB7 8l6 sowie GB-PSn 
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1 376 2^7 und 1 170 895)* Es wurde jedoch Uberraschender- 
weise gefunden, daB es mfiglich ist, eine betrSchtliche Ver- 
besserung der Eigenschaften von Phthalocyaninpigmenten zu 
erreichen, wenn man ala ZusStze zu den Pigmentzusammen- 
setzungen Polyamide oder Polyamine, vorzugs\.eise aliphatische, 
verwendet. 

Die bei der vorliegenden Erfindung in Betracht gezogenen 
Figmentzusairanensetzungen bestehen im wesent lichen aus Kupfer- 
phthalocyaninen in der in d- oder &-Stellung sulfonierten 
Form, oder aus Kupfermonochlor-phthalocyanin oder Gemischen 
derselben in verschiedenen Verhaitnissen. 

Die erfindungsgemSAe Formulierung weist einen Gehalt an dem 
Addukt im Bereich von 5 bis 15, vorzugsweise 6 bis 12 % auf, 
welches durch Versalzen des Sulfonsfiurederivates von Kupfer- 
phthalocyanin (oder von Kupf er-monochlor-phthalocyanin) mit 
einer Polyaminoamido- oder Pol y arain ^ v ^ bi 8 ^ d 3^?^ erhalten wurde, 
welche reaktionsfahige Aminogruppen, /die zumindest ein 
freies, und infolgedessen versalzbares, Wasserstof fatom auf- 
we i 8 en , enthalt en . 

Das Sulfonsfiurederivat des Phthalocyanins kann eine Anzahl 
von Gruppen -SOjH aufweisen, welche, pro Mol Phthalocyanin, 
zwischen 1 und 2 schwankt. Bezogen auf die Gesamtzusairaaen- 
setzung betrMgt ihr Prozentsatz 3 bin 12 %. 

Die Polyajninoamido- oder Polyaminoverbindung enthftlt re- 
aktionsfShige Polyaminogruppen in solch* einem Anteil, da£ 
der Aminindex zwischen 100 und 800 mg KOH pro g des Produktea 
betragt- 



809810/0959 



2739775 



Beispiele fUr derartige Verbindungen, welche vorteilhafter- 
weise bei den Pigmentformulierungen der nachfolgenden Bei- 
spiele benutzt werden kBnnen, sind folgende: 

Ein Polyaminoimidazolin mit einera Arainindex von 425 bis 450 
(Handelsprodukt "Genamid (GMI) 250" der General Mills Inc., 
USA; Vertrieb in Europa durch die Firma Schering S.p.A.); 

ein Polyaminoimidazolin mit einera Aminindex von 350 bis 400 
(Handelsprodukt "Genamid (GMI) 370" der General Mills Inc., 
USA); 

ein Polyaminoamid mit einem Aminindex von 580 bis 620 
(Handelsprodukt "Genamid (GMI) 2000" der General Mills Inc., 
USA); 

ein Polyamin der Pormel H 2 N(CH 2 ) 3 NHC a gH 37 

(Handelsprodukt "Duomeen T", vertrieben durch die AKZO-Chemie) ; 
sowie 

Wolfamid Nr. 3 und Wolfamid Nr. 4 (Handelsprodukte der Pirma 
Schering A.G. f Berlin). 



Das die SulfonsSuregruppen im gewQnschten Prozentsatz ent- 
haltende Phthalocyaningemisch kann nach verschiedenen Ver- 
fahren hergestellt werden, und swar durch 

a) partielle Sulfonierung von Phthalocyanin unter Erhalt 
eines Produktes mit einem Gehalt an 0,03 bis 0,24 Xquiva- 
lenten -SO^H pro Mol Phthalocyanin; und 

b) Vermischen der wflssrigen Paste von Phthalocyanin-CSO^H)^, 
rait der wSssrigen Paste von Phthalocyanin im gewUnschten 
Verhfiltnis. 
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Sodann wird eine wassrige saure Lttsung des Polyaninderivats 
in gewtlnschten Verhfiltnis zur wfissrigen Aufschlammung bei 
einem pH-Wert von 8 bis 9, welche das partiell aulfonierte 
Phthalocyanin enthalt, zugegeben. 

Der pH-Wert wird sodann auf 3,5 bis 5,5 eingestellt, wonach 
wahrend 30 Minuten bis 2 Stunden bei einer Temperatur von 
Raumtemperatur bis 100°C gerQhrt wird. SchlieBlich wird 
filtriert, und das erhaltene Produkt wird gewaschen und 
getrocknet . 

Bin Alternativverfahren besteht in der getrennten Herstellung 
des Adduktes, d.h., in der Umsetzung des Polyaninderivatea 
in der wassrigen Dispersion von Phthalocyanin-CSOjH)^, und 
in der anschlieBenden Zugabe des erhaltenen Schlamms zu der 
wassrigen Aufschlammung des unsulfonierten Phthalocyanins . 

Nachfolgende Beispiele dienen zur naheren Erlauterung der 
Erfindung. 

Beiapiel 1 

In einem 3 1 Becherglas wurden 150 Telle einer wassrigen, 
zu 13 t Kupferphthalocyanin in fi-Porm enthaltenden Paste 
in 1500 Teilen heifien WaBserB dispergiert, wonach 120 Telle 
einer zu 20 t Kupferphthalocyanin-monosulfonsaure enthalten- 
den Paste zugegeben wurden. Nachdem eine homogene Aufachlltamung 
erhalten worden war, wurde auf einen pH-Wert von etwa 9 ver- 
dunnte Na0H,und sodann eine getrennt hergestellte Lftsung von 
10 Teilen eines Polyaminoamids mit einem Aainindex von 560 
bis 620 (Handelsprodukt OMI 2000) in 60 Teilen 20 Jiger ^ 
Essigsaure zugegeben. Es wurde eine Stunde bei 70 bis 80 C 
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gertihrt, wonach filtriert, mit etwa 1 1 Wasser gewaschen 
und schlieBlich getrocknet wurde, Im Vergleich zum Kupfer- 
phthalocyanin in der A-Porm ohne einen Zusatz zeigte das 
so erhaltene Pigment betrMchtlich verbesBerte PlieBffihig- 
keit, Transparenz und einen betrftchtlich verbeBBerten Glanz 
bei der Verwendung fflr Gummidruckfarben auf Basis von Nitro- 
cellulose. 

Beisplel 2 

In einem 3 1 Becherglas wurden 250 Telle einer wSssrigen, 
110 % Kupferphthalocyanin in der <<-Form enthaltenden Paste 
und 250 Telle einer HO % Kupf ermonochlor. -phthalocyanin ent- 
haltenden Paste in 1500 Teilen heifien Nassers intensiv dis- 
pergiert, wonach 80Tfeile einer wflssrigen, 20 % Kupferphthalo 
cyanin-raonosulfonsSure enthaltenden Paste zugegeben wurden. 

Nach Erhalt einer horaogenen Aufschiammung wurde auf einen 
pH-Wert von etwa 9 verdUnnte Natronlauge zugegeben, wonach 
eine getrennt hergestellte Lflsung von 10 Teilen des in 
Beisplel 1 verwendeten Polyaminoamids in 50 Teilen 20 <iger 
Essigsfiure eingegossen wurden. Die Weiterverarbeitung er- 
folgte wie in Beispiel 1. 

Das erhaltene Produkt zeigte einen rBtlichen TQrkisfarbton, 
wflhrend in Beispiel 1 ein grOnlicher Tflrkisfarbton erhalten 
worden war. Im Vergleich mit einem gleichen Phthalocyanin- 
gemisch, welches Jedoch nicht den speziellen ZuBatz enthielt 
wies das so erhaltene Produkt eine verbesserte Plieflffthig- 
keit, Transparenz und einen verbesserten Glanz bei Anwen- 
dungen fdr Gummidruckfarben auf Nitrocellulosebasis auf. 
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Beispiel 3 

In einem 3 1 Bechergl3s wurden 450 Teile einer wMssrigen, 
43 % Kupferphthalocyanin in der fl-Forro enthaltenden Paste 
in 1500 Teilen heiBen Wasaers intensiv dispergiert, wonach 
120 Teile einer wSssrigen, . . 20 % Kupferphthalocyanin- 
memos u If ons Sure enthaltenden Paste zugegeben wurden. 

Nach Erhalt einer horaogenen Auf schlfimmung wurde eine ge- 
trennt hergest elite LOsung von 10 Teilen des Acetats eines 
Polyamins der Porrael H 2 N(CH 2 ) ^NHC^gH^y (Acetat des Handels- 
produktes "Duomeen T") in 50 Teilen 70 Jiger Essigs&ure zu- 
gegeben. 

Es wurde 1 Stunde bei 70 bis 80°C gertlhrt, wonach filtriert, 
mit etwa 1 1 Wasser gewaschen und sodann getrocknet wurde. 

Im Vergleich zu dera Kupferphthalocyanin in der B-Form ohne 
jeden Zusatz zeigte das so erhaltene Pigment betrSchtliche 
Verbesserungen hinsichtlich der PlieBfShigkeit, des Glanzes 
und der Transparenz bei der Anwendung fttr Gummidruckfarben 
auf Basis von Nitrocellulose. 

Beispiel 4 

In einem 3 1 Becherglas wurden 450 Teile einer wflssrlgen, 
43 f Kupferphthalocyanin in der B-Form enthaltenden Paste 
in 1500 Teilen heifien Wassers intensiv dispergiert. 

zweiten 

In einem / 500 ml Becher wurden 50 Teile einer 20 % Kupfer- 
phthalocyanin-monosulfonsaure enthaltenden Paste in 200 
Teilen heifien Wassers dispergiert, wonach der pH-Wert mit 
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verdtlnnter Natronlauge auf 9 eingestellt wurde. Sodann 
wurde eine getrennt hergestellte LBsung von 2,5 Teilen 
des in Beiopiel 1 verwendeten Polyaminoaraids in 15 Teilen 
20 Xiger Essigsaure zugegeben. Ea wurde 1 Stunde gerUhrt, 
wobei die Temperatur auf 80°C gehalten wurde, wonach diese 
Dispersion in das erste Becherglas geschtlttet wurde. Ea wurde 
etwa 30 Minuten intensiv gerOhrt, wonach* filtriert, init etwa 
1 1 Wasser gewaschen und schliefilich getrocknet wurde. Das 
erhaltene Produkt zeigte praktisch die gleichen Eigenschaften 
wie das in Beispiel 1 beschriebene. 
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Dr.H^Chr.Beil 
Rechbsanwalt 




809810/0959 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ J^RAY SCALE DOCUMENTS 



lil LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



BEST AVAILABLE IMAGES 




